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COMPOSITIONS A BASE D'HYDROCARBURES FLUORES ET DE 
BUTANOL SECONDAIRE POUR LE DEFLUXAGE DE CARTES 

ELECTRONIQUES 



5 La pr^sente Invention concerne le domaine des hydrocarbures fluor^s 

et a plus partlculierement pour objet de nouvelles compositions contenant des 
hydrocarbures fluor^s et du butanoi secondaire, utilisables pour le d^fluxage de 
cartes eleclronlques, notamment pour le d^fluxage de cartes 6lectronlques 
contenant des flux de soudure « no clean ». 

10 Lors de la fabrication des cartes 6lectroniques, une operation de 

nettoyage des r§sidus des substances utilisees pour ameliorer la qualite de 
soudure (designees par le terme de flux de soudure) est necessaire pour 
eliminer le flux decapant qui adiidre aux circuits imprimis. Cette operation 
d"6limination est designee dans le m§tler par le terme de d^fluxage., Dans ce 

15 domaine, les hydrocarbures fluores, et plus particulierement le 1,1-di,chloro-1- 
fluoro6thane (connu sous la designation HCFC 141b), sont largement. utilises. 
Une formulation az^otropique a base de HCFC 141b. et de methanol^(connue 
dans le metier sous la designation. FORANE® 141b MGX) est particulierement 
adaptde pour Tutilisation ^ chaud en machine de ddfluxage. .L 

20 Cependant, en ralson de son action sur la couche d'ozone qui n'est pas 

nulle (Potentiel de degradation de I'ozone GDP = 0,11), le HCFC 141b est 
soumis a une reglementation Importante qui vise de plus en plus a le supprimer. 

;.'••:> ■' Ainsi/ la- reglementation europ6ehne; sur . les siubstance's' niiisibles a .la :cbuchfe-" -.- 
d'ozone (n'2637/20C0) ' "• interciit' " I'uti'lisation des' HCFC 

25 (hydrochlorofluarocarbures) tels que le HCFC 141b dans les applications 
solvants depuis le 1er janvier 2002, sauf pour les domaines de I'aeronautique et 
de I'aerospatiale ou I'interdiction prend effet a partir de 2009 sur le territoire 
europeen. 

Des solutions de substitution visant a remplacer le HCFC 1 41 b dans les 
30 applications de defluxage ont ete proposees, notamment I'utilisation de HFC 
(hydrofluorocarbures) et/ou de HFE (hydrofluoroethers). Les HFC et les HFE 



2 



n'ont pas d'action sur la couche d'ozone (ODP nul ou negligeable vis-a-vis de la 
reglementation en vigueur). 

Parmi les l-iFC les plus connus et utilises, on peut citer par exemple le 
1,1.1,3,3-pentafluorobutane (365 mfc), le 1.1,1, 2,3.4, 4,5,5.5-d6cafluoropentane 
5 (4310 mee), le 1,1,1,2-t§trafluoroethane (134a), le pentafluoro6thane (125), le 
1,1.1-trlfluoro§thane (143a), le difluoromethane (32), le 1,1-dlfluoro§thane 
(152a), le 1 -fluoro^thane (161). le 1.1,1,2,3,3.3. heptafluoropropane (227ea), le 
1,1,1,3,3-pentafluoropropane (245fa). I'octafluoropropane (218). le 
(perf!uorobutyl)-6thyl6ne (C4H9CH=CH2), le 1,1,2,2,3,4,5- 

10 heptafluorocyclopentane (C5H3F7), le perfluorohexyletliylene (C6F13CHCH2). 
le tridecafluorohexane (C6F13I-^), la perf!uoro(m6thylmorpholjne) (PF 5052), 
ainsi que leurs melanges pouvant contribuer a ramelioration de certaines 
propri§t6s telles que rininfiammabillte par exemple. 

Parmi les HFE les plus connus et utilises, on peut citer par exemple le 

15 methylheptafluoropropyl ether (C3F70CH3). le mithylnonafluorobutyl ether 
(C4F90CH3), l'6thylnonafluorobutyl 6ther (C4F90C2H5), le perfluoropyranne 
(C5F10O) aInsi que leurs melanges. 

Les HFC et les HFE presentent des proprietes physico-chimiques 
comparables k celles du HCFC 141b : bonne stabilite thermlque et chimlque, 

20 faible toxicite, bas point d'6bullition, faible tension superflclelle. Cependant, ils 
se sont av6r6s Inefficaces dans certaines applications de defluxage, notamment 
pour le defluxage de cartes electronlques contenant des flux de soudure qui ne 
? •• i s-:.-;^. sont horrhalerhenf pas'destin^s ^ etre riettdyes. Ces flux sont tres diffleiles a 
eliminer et sont appeles dans le metier flux « no clean ». Ces flux proviennent 

25 des crimes a braser sans lavage ulilfsees pour les surfaces' difficiles a souderi 
Ces cremes sont a base de melanges complexes de composes organiques et 
inorganiques. On peut citer parmi ces composes, des poudres m^talliques de 
faible granulometrie ^ base d'etain, d'argent, de plomb..., des Hants tels que par 
exemple la colophane, des solvents, des resines tensio-actives, des agents 

30 thixotropes ou des actlvateurs halog^n^s. 

De maniere inattendue, il a 6t6 trouve que les flux de soudure « no 
clean » peuvent §tre facilement elimlnes k I'aide de compositions comprenant 
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des hydrocarbures fluores et du butanol secondaire dont Taction peut etre 
renforc6e par la presence de dimethylsulfoxyde (que I'on notera par la suite 
DMSO). 

La pr§sente Invention a done pour objet des compositions comprenant 
une base fluor§e, du butanol secondaire et eventuellement du DMSO, ces 
nouvelles compositions §tant partlculi^rement adapt^es pour le defluxage de 
cartes diectroniques contenant des flux de soudure « no clean ». Ces nouvelles 
compositions peuvent aussi convenir pour ellmlner les autres flux de soudure. 

On entend par base fluoree utilisable dans les compositions selon 
I'invention un melange de un ou plusieurs composes flUor6s ayant une tension 
de surface inferieure a 30 mN/m k Zb^C (mesuree selon la norme ISO 304) et 
une action sur la couche d'ozone negiigeable (ODP nul ou negligeable). Le ou 
les compos§(s) fluor6s peuvent etre choisis parmi les hydrofluorocarbures 
(HFC) et/ou les hydrofluorodthers (HFE) 

Les compositions selon I'invention comprennent de 1 k 40%, en poids 
de base fluoree, de 50 a 99% en poids de butanol secondaire et de 0 ^.30% en 
poids de DMSO, la somme des pourcentages pond6raux des constituents 6tant 
egale a 100. De pr6f6rence, elles comprennent de 15 a 25% en poldsy.de base 
fluoree, de 50 k 70% en poids de butanol secondaire et de 15 a 25%^n poids 
de DMSO. 

Comme examples non limitatifs de HFC , on peut citer le 1,1,1,3,3- 
pentafluorobutane (365 mfc). le 1,1,1.2,3,4.4,5,5,5-decafluoropentane (4310 
;; mee), le lVl ,i ,2-tetrafrudr6etHane-^(134a>; -le^^^^^^^ ilyl--" 
trifluoroethane" (1 43a), le difluoromethane (32), 'le 1 ;1 -difluoroethane (1 52a). le 
1-fluoroethane (161). le 1,1,1,2,3.3.3, heptafluoropropane (227ea), le 1,1,1.3.3- 
pentafluoropropane (245fa), roctafluoropropane (218), le (perfluorobutyl)- 
6thylene (C4H9CH=CH2), le 1,1,2,2,3,4,5-heptafluorocyclopentane (C5H3F7), 
le perfluorohexyl6thyl§ne (C6F13CHCH2), le tridecafluorohexane (C6F13H), 
la perfluoro(m6thylmorpholine) (PF 5052). 

Comme exemples non limitatifs de HFE, on peut citer le 
methylheptafluoropropyl ether (C3F70CH3), le m^thylnonafluorobutyl 6ther 
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(C4F90CH3), I'^thylnonafluorobutyl ether (C4F90C2H5), le perfluoropyranne 
(C5F100). 

La plupart de ces composes sont disponibles sur ie march6. 

Parmi les bases fluor^es utilisables dans les compositions selon 
('invention, on peut citer par exemple le HFC 4310 mee ou les melanges 
binaires ou ternaires HFC 365 mfc / HFC 4310 mee, HFC 365 mfc / HFC 4310 
mee / HFC 227ea, HFC 227ea / HFE. 

De preference, on utilise comme base fluoree des melanges de HFC 
365 mfc et de HFC 4310 mee. Avantageusement, ces melanges comprennent 
de 1 a 99% de HFC 365 mfc et de 1 a 99% de HFC 4310 mee. Un melange 
prefere est constitue de 4% de HFC 365 mfc et 96% de HFC 4310 mee. Ces 
melanges peuvent contenir eventueilement du HFC 227 ea. 

La base fluoree peut contenir en outre du trans-1 ,2-dichlorethyl6ne dont 
le point d'ebullitlon est de 47,8°C. 

Les compositions selon I'invention peuvent §tre facllement pr6par§es 
par simple melange des constituants. 

Les compositions selon I'invention pr6sentent des performances en 
d6fluxage au molns 6quivalentes a celles de la composition az6otroplque 
FORANE® 141b MGX a base de HCFC 141b et methanol largement utillsee 
dans cette application. Elles presentent I'avantage d'etre relativement 
6conomiques par rapport aux derives HFC ou HFE utilises seuls. Les 
compositions selon I'invention sont inlnflammables, elles ne possddent pas de 
point - eclair, elles presentent Oh fkible - niveau' be- toxicite/^ depburVues • 
d'efiret destructeur vis-^-vis de la couche d'ozone! 

Une machine et un schema de fonctionnement. illustrant un mode de 
mise en oeuvre connu pour le defluxage. representee a la figure unique, sont 
decrits ci-apres. 

La machine comprend deux cuves, une cuve de nettoyage (2) et une 
cuve de ringage (8), et un couvercle (13). Les cuves (2) et (8) sont de 
preference hautes et etroltes de fagon a bien pieger les vapours de solvant. 
Elles peuvent dtre munies de systdmes a ultrasons. 
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Au demarrage, la cuve de nettoyage (2) contenant une composition de 
defluxage selon I'invention est port6e a la temperature d'§bullition apparente de 
la base fluoree pr6sente dans la composition k I'aide de la resistance 
cliauffante (1). l-a temperature d'6bullition apparente maximale de 70°C permet 

5 de preserver les pieces a nettoyer. Les temperatures d'6bullitlon du DMSO 
(189*0) et du butane! secondaire ( 99,5°C) 6tant nettement plus 6levees que la 
temperature d'ebullltion de la base fluoree (g§n§ralement inf6rleure k 55°C), le 
melange de ces solvants demeure dans la phase llquide du bain de nettoyage 
(2), sans subir d'evaporation notable. 

10 La cuve de ringage (8) est remplie de base fluoree seule. 

Les vapeurs (3) de base fluoree issues de Tebullition de la cuve (2) sont 
recyclees dans la cuve de ringage (8) par rintermediaire d'un serpentin de 
refroidissement (4) et recuperation dans une rigole (5). Les sondes de 
temperature (9) et (10) permettent de controler les temperatures des phases 

15 llquide et vapeur. Le separateur (7) comprenant un tamis moieculaire par 
exemple de type 3A, a pour role de separer du solvant I'eau provenant de la 
condensation de la vapeur d'eau de ratmosphdre. La cuve de nettoyage (2) est 
alimentee en base fluoree recyciee relativement propre par systeme de trop- 
plein k debordement k partir de la cuve (8), ie pourcentage de salissure etant 

20 de 1 0% au maximum par rapport k la cuve de nettoyage. La pompe (1 1 ) permet 
une filtration du solvant pour retenir en particulier les particules solides. De 
maniere analogue a I'utilisation du HCFC 141b, le bain de nettoyage pourra §tre 
•:>•" change Ibrsque ce-demife6e6ntient'^ ''y^" ; ''^"'^'^^i^^'y^' 

L'utillsatioh de cette rnachirie consiSte a immerger dans un premier 

25 temps la carte eiectronique a nettoyer dans la cuve de nettoyage (2). Sur la 
surface a traiter se trouvent des zones recouvertes de flux de soudure « no 
clean ». 

La piece nettoyee est ensuite immergee dans le bain de ringage (8). 
Par effet d'entrainement sur la surface des pieces, le bain de ringage (8) 
30 constitue de base fluoree pure peut Stre pollue de maniere progressive par les 
flux de soudure. Un second bain de ringage peut etre utilise en cas de forts 
entrainements. Un ringage compiementaire dans la zone (3) comprenant la 



base fluoree en phase vapeur peut egalement etre effectud avant s^chage 
dans la zone froide (6) de la machine. 

Un autre objet de I'invention est done un precede de defluxage de 
cartes electroniques. comprenant une premiere 6tape de nettoyage et une 
seconde etape de ringage. caracteris6 en ce que I'^tape de nettoyage est 
rdalisee avec une composition seion I'invention dans une cuve de nettoyage (2) 
et I'etape de ringage est r6alis6e avec une base fluor§e pure dans une cuve de 
ringage (8). cette base fluoree pouvant etre d'rfferente de celle presente dans la 
cuve de nettoyage (2). 

Selon une variante pref6r6e du procdd6 selon I'invention, la base 
fluoree presente dans la cuve de ringage est Identique a celle presente dans la 
cuve de nettoyage. Cette manidre de proceder permet d'obtenir des pieces 
propres, exemptes de flux de soudure, et seches. exemptes de traces de 
solvant. Dans les cas difflciles de nettoyage, il sera preferable d'utiliser une 
composition de nettoyage comportant une forte teneur en butanol secondaire 
avec eventuellement du DMSO, au minimum 70%. On ne sortirait pas du 
domaine de I'invention si le (ou les) baln(s) de ringage contient (contiennent) 
une base fluoree autre que celle presente dans le bain de nettoyage. 

Les compositions de I'invention sent en outre Inertes k I'encontre de la 
plupart des surfaces ^ traiter, que celles-ci sclent en mdtal, en plastique ou en 
verre. Elles peuvent done dtre utills6es dans les mdmes applications que celles 
du HCFC 141b. En particulier. elles peuvent §tre utilisees comme agent de 
. riettoyage ou ai&ent dfegraissanfde: surfaces- solides ou corrime agent dessicatif 
pour dllminer I'eau ^ la surface d'objets solides, le nettoyage a sec des textiles, 
pour le nettoyage d'installatlons frigorifiques, comme agents d'expansion des 
mousses polyurethane, comme agents propulseurs d'aerosols. fluides 
caloporteurs ou agents de depot des silicones. 

Les exemples cl-apres sent donnes a titre purement illustratrfs de 
I'invention et ne dolvent nullement etre interprdt^s comme une limitation de 
ceile-ci. Les pourcentages utilises dans les exemples pour indiquer la teneur 
des compositions sent des pourcentages en poids. 
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Exempie 1 

Pour ^valuer I'efficacite en d6fluxage, on utilise des plaquettes d'acier 
inoxydable de surface 8 cm2. Chaque plaquette est prealablennent degraissee 
avec du FORANE® 141b grade degralssage ( 141b DGX) . puis pesee. 
5 Environ 2 g de creme a braser de type F380 Ag3.5-90.OL25 de la 

soci6t6 HEIRAEUS sont d6pos6s sur chaque plaquette. 

Chaque plaquette, Introduite dans un cristalllsoir en verre, est chauffee 
sur une plaque chauffante a 250''C pendant environ 1^2 minutes. Au cours du 
chauffage, le m^tal contenu dans la cr6me ^ braser forme une boule qui glisse 
10 sur la plaquette, separde ainsi du flux qui reste sur la plaquette. La plaquette 
contenant le flux de soudure est sechee a temperature ambiante pendant 
environ 16 heures, puis pes6e. 

Chaque plaquette est ensuite immerg6e pendant 30 minutes a 
temperature ambiante comprise entre 20 et 25°C dans un b^cher contenant 60 
15 ml de composition a tester. . 

Ensuite, la plaquette est retiree du becher, rinc§e avec un solvant de 
type FORANE®. 365 HX constltue d'un melange de HFC 365 mfc et HF© 4310 
mee, puis pes6e. On obtlent ainsi par difference, la quantity de flux de soudure 
elimin^e. 

20 Avec la composition constitute de 20% de base fluorte (19,2% de HFC 

4310 mee et 0,8% de HFC 365 mfc), de 60% de butanol secondaire et de 20% 
de DMSO, 93% du flux ont ete elimines. 

.J;■..;;^•;••■.n.:•^/•;X>v■: • Exempie 2 ■^'■■'••• :^^V^^^^ ^--i--'^' ::j■?^^i\:'^rr■•^:^ :, 

Le meme mode bperatoire que celui decrit dans I'exemple 1 est utilise. 
25 La composition a base de 25% de HFC 4310 mee et 75% de butanol 
secondaire a permis d'eliminer 86% du flux de soudure. 
Exempie 3 

Pour cet exempie, on utilise la machine de nettoyage en reference a la 
figure unique. 

30 La cuve de nettoyage (2) est remplie avec la composition de I'exemple 

1 . Le bain de nettoyage est port6 ^ la temperature de 69'*C. 
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La cuve de ringage (8) est remplie de solvant FORANE 365 HX. La 
temperature de la cuve de ringage (8) est de 44''C. 

Les conditions operatoires utilisees pour cet essai en machine sent : 
une dur^e d'immersion de la plaque k nettoyer de 4 minutes dans la cuve (2) et 
une duree de ringage de 2 minutes sous ultrasons dans la cuve (8). Le sechage 
est effectu6 dans la zone froide (6) pendant 3 minutes. 

Dans ces conditions, les taux d'elimlnation des flux de soudure ont et6 
superieurs k ceux habituellement obtenus avec le FORANE® 141b MGX et 
aucune attaque visible des mat6rlaux nettoyes n'a ete observee. 



REVENDICATIONS 

1. Composition comprenant une base fluor6e, du butanol secondaire et 
eventuellement du DMSO. 
5 2. Composition selon la revendicatlon 1 , comprenant de 1 k 40% en polds 
de base fluoree, de 50 a 99% en polds de butanol secondaire et de 0 a 30% en 
polds de DMSO, la somme des pourcentages ponderaux des constituants 6tant 
^gale^ 100. 

3. Composition selon la revendicatlon 1 ou 2, comprenant de preference de 
10 15 a 25% en polds de base fluor6e, de 50 a 70% en poids de butanol 

secondaire et de 15 a 25% en poids de DIVISO. 

4. Composition selon Tune des revendioations 1 a 3, caracterisee en ce que 
la base fluoree comprend un ou plusieurs composes fluores ayant une tension 
de surface Inferleure a 30 mN/m a 25''C et un potentiel de degradation de 

15 I'ozone (GDP) nul. 

5. Composition selon la revendicatlon 4, caract§ris6e en ce que le,ou les 
compos6(s) fiuor§s sont cholsis pamii les hydrofluorocarbures (HFC) et/ou les 
hydrofluorodthers (HFE). 

6. Composition selon I'une des revendioations 1 a 4, caract§ris^e en ce que 
20 la base fluoree contient en outre du trans-1 ,2-dichlorethylene. 

7. Composition selon la revendicatlon 5, caract§rls6e en ce que le ou les 
HFC sont choisis parmi le 1,1,1,3,3-pentafluorobutane (HFC 365 mfc), le 

■: .1 ji ,T,2,3,4,4,5,5,5-d.ecaflupropehtane= (HFC ■.:'r431.0: • :mee);: le ■ . Vl.i ,1 i2- 
tetrafluoroethane (HFC 134a), le pentafluoroethane " (HFC 1125), le' I J.I- 

25 trifluoroetliane (HFC 143a), le difluoromethane (HFC 32), le 1 ,1-dlfluoroethane 
(HFC 152a), le 1 -fluoro^thane (HFC 161), le 1^1 ,1,2,3,3,3, heptafluoropropane 
(HFC 227ea), le 1,1,1,3,3-pentafluoropropane (HFC 245fa), roctafluoropropane 
(HFC 218), le (perfluorobutyl)-6thylene (C4H9CH=CH2), le 1,1,2,2,3.4,5- 
heptafluorocyclopentane (C5H3F7), le perfluorohexylethylene (C6F13CHCH2), 

30 le tridecafluorohexane (C6F13H), la perfluoro(methylmorpholine) (PF 5052). 
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8. Composition selon I'une des revendications 5^7, caract^ris^e en ce que 
la base fluoree comprend un melange de HFC 365 mfc et de HFC 4310 mee et 
eventuellement du HFC 227 ea. 

9. Composition selon la revendication 5, caracterisee en ce que le ou les 
5 HFE sent choisis parmj le m^thylheptafluoropropyl 6ther (C3F70CH3), le 

m6thylnonafluorobutyl ether (C4F90CH3), I'dthylnonafluorobutyl 4Hher 
(C4F90C2H5), le perfluoropyranne (C5F10O). 

10. Utilisation des compositions selon Tune des revendications 1^9 pour le 
d§fluxage de cartes §lectroniques, plus particulierement pour le difluxage de 

10 cartes electroniques contenant des flux « no clean ». 

11. Proc§de de defluxage de cartes electroniques comprenant une premiere 
etape de nettoyage et une seconde etape de ringage, caracterise en ce que 
I'etape de nettoyage est realisee avec une composition selon I'une des 
revendications 1 ^ 9 dans une cuve de nettoyage (2) et I'etape de ringage est 

15 realisee avec une base fluoree pure dans une cuve de ringage (8), cette base 
fluoree pouvant §tre diff6rente de celle pr6sente dans la cuve de nettoyage (2). 
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